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directement compressible et I'utilisation de ladite composition pour la fabrication de comprimes ou 
d'articles de confiserie, notamment du type chewing-gum. 
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La presente invention concerne, a titre de produit industriel nouveau, une composition pulverulente direc- 
tement compressible a base de xylitol. 

Elle a egalement pour objet un procede de preparation de cette composition pulverulente. 

Elle concerne en outre Tutilisation de cette composition pulverulente comme agent de charge edulcorante 
5 dans les comprimes et dans les articles de confiserie du type chewing-gum. 

Le xylitol, sucre-alcool pentavalent, est un produit sucr6 cristallin, de couleur blanche, d£nu6 d'odeur et 
soluble dans I'eau. Sous forme cristalline, il possede une chaleur de dissolution negative et provoque ainsi en 
bouche un effet rafraichissant, ou "cooling-effect", agreable. Cette propriety est particulierement avantageuse 
pour des comprimes pharmaceutiques ou alimentaires. 
10 Outre son "cooling-effect" le xylitol presente des qualites edulcorantes interessantes. En effet, si Ton prend 

pour reference le saccharose, en lui attribuant une valeur edulcorante de 1, on constate que pour le xylitol, 
cette valeur edulcorante est du meme ordre, tandis que pour d'autres polyols plus traditionnels tels que le sor- 
bitol ou le mannitol, elle est respectivement de 0,60 et 0,45. 

A Kinstar des autres sucres-al cools d6ja utilises dans Tindustrie alimentaire et en pharmacie, le xylitol est 
15 un substitut de saccharose avantageux pour les diabetiques. 

En outre, le xylitol presente une propriete interessante au regard de la sante dentaire qui le distingue des 
autres polyols connus. II est en effet non seulement acariogene, c'est-a-dire qu'il ne peut servir de substrat 
aux bacteries presentes dans la cavite buccale, mais a egalement un role dans la prevention de la carie den- 
taire. 

20 C'est done a plusieurs titres que se justifierait I'emploi du xylitol comme agent liant et diluant dans le 

domaine de la fabrication de comprimes. 

II est bien connu que, par nature, certaines poudres se pretent mal a la compression. C'est malheureuse- 

ment le cas du xylitol poudre cristallise qui ne permet pas d'obtenir des comprimes de durete acceptable. Sa 

limite de com press ibilite est relativement basse, ce qui favorise I'apparition du phenomene de "capping", e'est- 
25 a-dire un laminage du comprime dans un plan diametral qui lui supprime toute sa cohesion. Un tel comprime 

est tres fragile et a tendance a se rompre en deux ou plusieurs parties lors d'un test de durete, voire d6s son 

ejection de la presse. 

L'une des techniques connues pour conf6rer aux poudres des aptitudes a la compression est la granulation 
humide. II s'agit d'un procede onereux et relativement complexe a mettre en oeuvre, dans lequel on a recours 

30 a des additifs suppiementaires que sont les liants comme I'amidon, la cellulose ou la gelatine. En ce qui 
concerne le xylitol, il est en outre bien connu que ce produit se prete tres mal a la granulation humide aqueuse, 
en raison de son hygroscopicite et de sa tres forte solubility dans I'eau. II est done necessaire d'employer des 
solvants non aqueux tels que le polyethyieneglycol ou I'ethanol, qui ne presentent pas cependant les memes 
avantages que I'eau sur le plan economique et de la toxicite. D'autre part, la compressibilite des granules de 

35 xylitol ainsi prepares n'est pas bonne - cf Acta Pharmaceutica, Fennica 87, pages 61 a 73 (1978) et 91, page 
48 (1982) -. 

La technique dite de compression directe sans traitement prealable de la poudre reste done la plus avan- 
tageuse, notamment sur le plan economique, pour I'industrie pharmaceutique et pour I'industrie alimentaire. 
Pour tenter de rendre le xylitol directement compressible, il a toutd'abord 6t6 imagine de meianger le xylitol 

40 pulverulent cristallise avec differents liants connus comme par exemple la cellulose micro-cristalline - cf Acta 
Pharmaceutica Fennica 91 pages 47-54 (1982) -. Hormis le fait que ce compose soit insoluble, ce qui le rend 
difficilement applicable pour des comprimes a sucer - les plus courants en alimentaire -, il faut noter que la 
cellulose micro-cristalline est pr6sente a raison de 10 a 50 % en poids par rapport au xylitol. Par consequent, 
elle a tendance a masquer I'expression de certaines des proprietes avantageuses du xylitol cristallise, telles 

45 que le pouvoir edulcorant, I'effet rafraichissant, la saveur agr6able. II est clair que cela diminue I'interet de 
I'emploi du xylitol cristallise en compression. En outre, I'incidence economique de I'incorporation de cellulose 
micro-cristalline n'est pas a negliger, cet additif etant en effet relativement onereux. Enfin, la presence de liant 
n'est pas tres prisee par les fabricants de produits comprimes notamment pharmaceutiques. 

II a &e egalement propose, dans la demande de brevet frangais n° 2.336.123, de fabriquer des tablettes 

so a macher a partir de melange a sec de xylitol en quantite de 10 a 80 % en poids et d'un polyol en quantite de 
1 0 a 80 % en poids, par rapport au poids de la tablette. Le polyol peut etre le sorbitol, le mannitol ou un melange 
de ceux-ci. II ressortde la description de cette demande de brevet que le polyol repr6sente au moins 50 % en 
poids par rapport au xylitol. Ce dernier ne peut done etre consid r6 comme le constituant principal de la poudre 
a comprimer. Dans ces conditions, il n'est pas possible de b6neficier de maniere optimale de tous les avantages 

55 propres au xylitol. 

La demande de brevet europeen n° 305 356 decrit un procede de preparation de produits granules utili- 
sables en compression directe. Suivant ce procede, un produit pulverulent, qui peut etre du xylitol, est mis en 
contact sous agitation avec un liquide constitue par le meme produit fondu, le melange obtenu etant ensuite 
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rapidement refroidi. Compte tenu de cette derniere disposition, fe produit obtenu pr6sente une proportion non 
negligeable de forme amorphe. Cela n'est pas sans induire certains inconvenients comme notamment une 
perte de cooling-effect, une hygroscopicite plus eievee, done la tendance au mortage de la poudre, et une faible 
comprimabilite. On notera egalement que ce procede est relativement deiicat a mettre en oeuvre. De pius, il 
a pu etre verifie que le produit granule obtenu pr6sente de mauvaises caracteristiques de friability et qu'if ne 
permet pas de preparer des comprimes ayant des propri6t6s de compression, a savoir notamment de durete, 
notablement amelior^es par rapport a celles de comprimes obtenus a I'aide de xylitol cristallise traditionnel. 

En agglomerant du xylitol poudre cristallise de tr6s fine granulomere a I'aide d'un sirop de sorbitol sous 
forte agitation, la titulaire de la demande de brevet europ6en n° 329 977 propose un agent liant et diluant, uti- 
lisable en compression directe, dont les granules ont une taille comprise entre environ 0,1 et 1 mm et contenant 
94 a 98 % en poids de xylitol, 1 a 5 % en poids de sorbitol, 0 a 2 % en poids d'autres polyols et moins de 1 % 
en poids d'eau. Cet agent a une densite apparente ("tapee") de 0,7 a 0,8 g/cm 3 . 

Le broyage prSalable du xylitol pour obtenir une fine granulomere, I'agglomeration a I'aide d'un sirop de 
sorbitol a faible matiere s6che, ainsi que le s6chage final de la poudre ne donnent pas au procede toute la 
simplicity souhaitable et constituent des operations suppiementaires qui augmentent son cout de mise en oeu- 
vre. 

Par ailleurs, on a pu constater que les resultats obtenus en termes de durete pour les comprimes prepares 
a partir de cet agent liant et diluant ne sont pas satisfaisants. 

C'est sur la base de ces dernieres constatations et au vu de tous les inconvenients propres aux autres 
precedes de I'art anterieur que la demanderesse a cherche a mettre au point une composition pulverulente 
pour compression directe a base de xylitol, e'est-a-dire principalementconstituee parce polyol, presentantdes 
proprietes de comprimabilite et d'ecoulement ameiiorees par rapport aux produits pulverulents existants 
comprenant du xylitol. 

Et c'est a la suite de nombreuses etudes et essais qu'elle a r6ussi a preparer une composition pulverulente 
directement compressible a base de xylitol caract6ris§e par une comprimabilite, determinee par un test A, supe- 
rieure a 70 N, et de preference a 80 N. 

De facon surprenante et inattendue, cette valeur de com prima bilite est de loin sup6rieure aux valeurs obte- 
nues avec les compositions a base de xylitol connues jusqu'alors. ^ 

La proportion en xylitol de la composition est de preference superieure ou egale a 60 % en poids et'plus 
preferentiellement encore a 80 % en poids. 

Le test A consiste a mesurer la force, exprimee en Newton, qui est representative de la comprimabilife de 
la composition etudiee et qui est necessaire pour provoquer I'ecrasement d'un comprim£ prepare a partir de 
ladite composition, e'est-a-dire pour provoquer I'apparition de lignes de rupture au sein de fa masse constitutive 
de celui-ci, cette force traduisant done la resistance a I'ecrasement du comprime qui est cylindrique, a faces 
planes, d'un diametre de 13 mm, d'une epaisseur de 4 mm et d'un poids de 0,717 g, e'est-a-dire d'une masse 
volumique apparente ou densite de 1,35 g/ml, ladite force etant exercee contre la surface peripherique du 
comprime en direction de I'axe de revolution de celui-ci au moyen d'une butee mobile s'appliquant contre ladite 
surface le long d'une generatrice, ledit comprime etant par ailleurs immobilise contre une butee fixe appliquee 
egalement contre la surface peripherique du comprime le long d'une generatrice diametralement opposee a 
celle contre laquelle s'applique la butee mobile. 

Pour preparer ces comprimes, on ajoute a la composition etudi6e 2 % en poids de lubrifiant, a savoir du 
stearate de magnesium. 

Ces deux produits sont homogeneises I'un a I'autre a I'aide d'un meiangeur TURBULA T2C (commercialise 
par la Firme WILLY A. BACHOFEN AG, Suisse) pendant cinq minutes a la vitesse d'entrainement de 42 
tours/minute. 

Pour effectuer la compression du melange obtenu, on a recours a une presse alternative FROGERAIS de 
type AM. Cette presse est equip6e de poingons ronds a faces planes de diametre egal a 13 millimetres. 

Pour parvenir aux caracteristiques des comprimes mentionnes ci-dessus, on regie sur la presse I'enfon- 
cement du poincon superieur et le volume de remplissage de la matrice, cette derniere disposition permettant 
de fixer la quantite en poids de melange pulverulent souhaifee, en I'espece 0,717 g. 

Pour revaluation de la resistance a I'ecrasement de ces comprimes, on utilise un durometre SCHLEUNI- 
GER 2E (commercialise en France par les Etablissements FROGERAIS). 

La composition suivant I'invention comprend au moins un additif choisi parmi les saccharides, oligosac- 
charides et polysaccharides et leurs correspondants hydrogenes, e'est-a-dire parmi les molecules organiques 
caracferisees par la presence de chamons carbones porteurs de groupements hydroxyles et de fonctions alde- 
hydiques, cetoniques ou acides. 

II s'agit de preference des sucres tels que les aldoses et les cetoses ainsi que leurs derives hydrogenes, 
comme par exemple le sorbitol, le mannitol ou le maltitol ou les polysaccharides dont notamment les polymeres 
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de glucose, comme les maltodextrines ayant un Dextrose Equivalent inferieur k 20, ou les sirops de glucose, 
ainsi que leurs derives hydrogenes. 

Conformement a une disposition avantageuse de I'invention, I'additif est choisi parmi la liste non limitative 
de composes suivants : sorbitol, maltitol, mannitol, maltodextrine. Dans un mode prefer^ de mise en oeuvre 
5 de I'invention, I'additif seiectionne est le sorbitol. 

II va de soi que I'invention ne se limite pas & I'emploi d'un seul additif en complement du xylitol, mais englobe 
aussi toute composition comprenant plusieurs additifs de nature differente. 

La pr6sente invention concerne egalement un procede de preparation de la susdite composition pulveru- 
lente a base de xylitol. 

10 Conformement a ce proc6d6, on soumet une mature premiere essentiellement constituee de xylitol, c'est- 

a-dire dans une quantity superieure ou 6gale a 60 %, et de preference & 80 %, et d'au moins un additif, a un 
traitement d'extrusion a I'interieur d'une installation d'extrusion comprenant une zone de traitement thermique 
et au moins une filiere d'extrusion, le debit d'alimentation de Installation en xylitol et en additif ainsi que les 
parametres du traitement d'extrusion, & savoir la temperature regnant a I'interieurde la zone de traitement ther- 

15 mique, le diametre de la filiere d'extrusion et la vitesse d'entramement de la matiere premiere a I'interieur de 
la zone de traitement thermique etant selectionnes de fagon telle qu'e la sortie de la filiere et avant la sortie 
de cette derniere, le melange xylitol/additif soit partiellement fondu. 

La composition pulverulente a base de xylitol conforme a I'invention est egalement definie comme etant 
une composition pulverulente susceptible d'etre obtenue par le procede conforme a I'invention. 

20 De preference, la susdite installation est du type bi-vis comportant au moins une filiere d'extrusion, les para- 

metres du traitement d'extrusion etant selectionnes de fagon telle que la matiere premiere se trouve £ une tem- 
perature comprise entre 75 et 110°C e I'interieur de la filiere et avant la sortie de ladite matiere premiere de 
cette derniere, ladite temperature etant dependante de la nature et de la quantite de (ou des) l'additif(s) mis 
en oeuvre. 

25 Cette temperature peut etre aisement determin6e par I'homme du metier, sachant que la temperature de 

fusion du xylitol est d'environ 92°C et que la proportion de matiere premiere fondue doit de preference etre 
comprise entre 30 et 90 %,et plus preferentiellement encore entre 50 et 80 %, de maniere & obtenir en sortie 
d'extrusion un produit d'une viscosite telle que soient rendues ais6es et rapides les operations ulterieures du 
procede. 

30 Dans le cas ou la composition pulverulente comprend un seul additif et ou ce dernier est du sorbitol, la 

temperature de la matiere premiere a I'interieur de la filiere et avant la sortie de cette derniere, est, de prefe- 
rence, comprise entre 80 et 105°C. 

D6s lors que I'additif unique est constitu6 de maltitol, ladite temperature est de preference comprise entre 
80 et 100°C. 

35 Avantageusement, le xylitol et I'additif constituant la matiere premiere destinee k etre soumise au traite- 

ment d'extrusion se presentent sous forme pulverulente cristallisee ou non. 

L'invention vise encore d'autres dispositions qui s'utilisent de preference en m§me temps et dont il sera 
plus explicitement question ci-apres et elle pourra, de toute fagon, etre bien comprise a I'aide du complement 
de description qui suit ainsi que des figures 1 et 2 annexees et des exemples. 
40 La figure 1 repr6sente, en coupe sch6matique, une installation d'extrusion du type de celles pouvant etre 

utilisees dans le cadre du procede selon I'invention. 

Se proposant, par consequent, de fabriquer une composition pulverulente directement compressible a 
base de xylitol conforme & I'invention, on s'y prend comme suit ou de fagon equivalente. 

La matiere premiere qui est soumise au traitement d'extrusion selon le procede conforme a I'invention, est 
45 constituee, par exemple, d'un melange de xylitol poudre a raison de 90 % en poids et de sorbitol poudre & raison 
de 10 % en poids. 

Dans la pratique, on utilise du xylitol etdu sorbitol cristallis6s obtenus selon des techniques commun6ment 
mises en oeuvre dans le domaine consider. 

L'installation d'extrusion est constituee avantageusement par une extrudeuse du type bi-vis comprenant, 
so comme montre a la figure 1 : 

- un systeme d'alimentation, notamment une tr6mie doseuse 1, 

- un systeme de malaxage M, comprenant un systeme a deux vis sans fin 2 dispos6es a I'interieur d'un 
carter 3, notamment en acier nitrur*, et entrances en rotation par un m6canisme non montre, 

- une sortie comprenant un ou plusieurs filieres 4 de differentes formes, 

55 _ des moyens de regulation thermique 5 permettant de controler la temperature de la zone de malaxage, 

ces moyens de regulation thermique 5 etant constitues, d'une part, de moyens de chauffage formes par 
exemple par des resistances eiectriques ou par un systeme de chauffage par induction ou a la vapeur, et 
d'autre part, de moyens de refroidissement non montres disposes a I'exterieur du carter ou a I'interieur et 
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se presentant par exemple sous la forme de serpentins loges dans le carter, et/ou d'un circuit de fluide de 
refrigerant loge a Tinterieur de la vis. 

La matiere premiere entrant par le systeme d'alimentation dans la zone de malaxage est soumise, grace 
a la compression realisee dans les spires de la vis, a un cisaillement et a un frottement mecanique intenses 
simuitanement a Techauffement induit par les moyens de chauffage qui sont mis en oeuvre. 

L'extrusion constitue, par consequent, un traitement thermo-mecanique. 

Pour fixer les idees, on signale qu'on a obtenu de bons resultats avec une extrudeuse du type bi-vis mise 
sur le marche sous la denomination "BC 82" par la Societe CLEXTRAL. Les deux vis se copenetrent et tournent 
dans le meme sens. La zone de malaxage est chauffee par induction ou refroidie par circulation d'un fluide 
refrigerant dans un serpentin, et la temperature peut done y §tre facilement regulee. 

L'avantage essentiel de ce mode de chauffage est sa souplesse d'utilisation et son contr6le aise au moyen 
d'une boucle de regulation simple (thermocouple/dispositif de commande des moyens de chauffage par induc- 
tion ou des moyens de refroidissement). 

L'installation utilisee dans le cadre de cet exemple comporte quatre filieres de forme cylindrique et de dia- 
metre de 5 mm. 

La temperature de la zone de traitement thermique est obtenue en imposant au systeme de regulation une 
valeur predeterminee. Dans le cas de Installation d 'extrusion dont il vient d'etre question, cette valeur est 
comprise entre 75 et 1 10°C, de preference entre 80 et 105°C. 

Les caracteristiques mecaniques des vis et leur vitesse de rotation sont choisies de facon telle que la duree 
du sejour de la matiere premiere a I'interieur de la zone de traitement thermique soit de 5 a 300 s. 

Gr£ce au choix de I'ensemble de ces parametres, la temperature de la matiere premiere ayant subi le trai- 
tement est de 75 a 1 10°C a I'interieur des filieres et avant sa sortie de ces dernieres. 

Le melange coextrude a base de xylitol obtenu a la sortie de ('installation d'extrusion est alors successi- 
vement soumis : 

- a un refroidissement, 

- a un broyage, 

- et a un tamisage. 

Suivant un autre aspect de la presente invention, la composition pulverulente conforme a I'invention s'est 
revelee etre particulierement adaptee comme edulcorant dans les confiseries et en particulier dans les confi- 
series du type chewing-gum. 

L'un des problemes classiques auquel sont confronted les fabricants lors de la preparation industrielle de 
chewing-gums, est le defaut de "machinabilite" de la masse de gomme base et de charge edulcorante travaillee. 
La manipulation de cette masse s'opere traditionnellement a une temperature de 40 - 50°C. II est important 
qu'a cette temperature, la masse soit suffisamment molle pour permettre un melange homogene de tous les 
constituants du chewing-gum (gomme base, charge Edulcorante, aromes, colorants...), sans toutefois I'etre 
trop, de facon a eviter les problemes de collage dans les etapes de malaxage, de formage et de decoupe. 

La charge edulcorante influe, de maniere notable, sur la viscosite de la masse travaillee. On sait, par exem- 
ple, lorsqu'il s'agit de poudre, qu'une tres fine granulomere permet d'obtenir une bonne durete a chaud. 
L'inconvenient de ces poudres fines est leur tres forte hygroscopicite, qui se traduit par une tendance au mot- 
tage, lors du stockage. 

De facon surprenante et inattendue, la composition suivant ('invention permet d'obtenir des chewing-gums 
presentant une tres bonne durete a chaud et a froid, sans qu'il soit necessaire de recourir a de tres fines gra- 
nulometries. Par ailleurs, la qualite organoleptique de ces chewing-gums est tout a fait satisfaisante. 

La presente invention concerne done egalement I'utilisation de la composition pulverulente a base de xylitol 
conforme a I'invention a titre d'agent de charge edulcorante dans des confiseries du type chewing-gum et 
concerne egalement les confiseries ainsi obtenues. 

La forte saveursucree, le cooling effect et I'effet cariostatique du xylitol sont des proprietes particulierement 
appreciees dans I'application confiserie du type chewing-gum. 

Les exemples donnes ci-apres illustrent les differences significatives existant entre les compositions pul- 
verulentes conformes a I'invention et les produits a base de xylitol pour compression directe soit de I'art ante- 
rieur, soit elabores a des fins comparatives par la Societe Demanderesse, ainsi que les avantages procures 
par I'utilisation desdites compositions pulverulentes dans les confiseries du type chewing-gum. 

EXEMPLES RELATIFS A L' UTILISATION EN COMPRESSION 

Dans ces exemples, on utilise : 

- cinq echantillons differents de la composition pulverulente suivant I'invention, designes par les referen- 
ces a, b, c, d, e; 
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- un echantillon de XYLITOL DC commercialism par la Societe CULTOR et designe par la reference f; 

- un echantillon de xylitol poudre extrude presentant une purete chimique minimale de 99 % en poids sur 
sec et designe par la reference g; 

- un echantillon de xylitol poudre commercialise par la Societe ROQUETTE et presentant une purete chi- 
5 mique minimale de 99 % en poids sur sec et designe par la reference h; 

- trois echantillons de melanges pulverulents comprenant du xylitol poudre et du sorbitol poudre commer- 
cialises par la Societe ROQUETTE dont les puretes chimiques minimales sont respectivement de 99 % et 
96 % en poids sur sec et melanges Tun k I'autre k sec; les proportions ponderales de ces melanges xyli- 
tol/sorbitol sont respectivement de 50/50 pour I'echantillon designe par la reference i, de 90/10 pour 

10 I'echantillon designe par la reference k et de 95/5 pour I'echantillon designe par la reference I; 

- un echantillon j de xylitol compressible prepare selon le procede decrit dans la demande de brevet EP 
0 305 356, par melange de 300 g de xylitol fondu k une temperature d'environ 100°C et de 700 g de xylitol 
cristallise; 

- et deux echantillons de melanges pulverulents constitues de xylitol et de sorbitol extrudes separement 
15 puis melanges Tun avec I'autre k sec; les puretes chimiques minimales du xylitol et du sorbitol sont res- 
pectivement de 99 % et 96 % en poids sur sec; les proportions ponderales de ces melanges xylitol/sorbitol 
sont respectivement de 90/10 pour rechantillon designe par la reference m, et de 98/2 pour I'echantillon 
designe par la reference n. 

Les cinq echantillons f k j appartiennent k I'art anterieur, tandis que les quatre echantillons k k n ont ete 
20 selectionnes et elabores par la Demanderesse k des fins comparatives. 

1. Preparation des cinq echantillons a-e conformes k I'invention 

Pour les trois echantillons a-c, I'additif choisi est du sorbitol du type de celui commercialise par la deman- 
25 deresse sous la marque deposee NEOSORB® P60. Les quantites de sorbitol sont respectivement de 10 %, 
5 % et 2 % en poids par rapport & la composition pour les echantillons a, b et c. Pour I'echantillon d, I'additif 
choisi est le maltitol poudre, present k raison de 10 % en poids par rapport k la composition. 

Enfin, pour rechantillon e, I'additif choisi et present a raison de 10 % en poids par rapport k la composition 
est une maltodextrine issue de I'hydrolyse enzymatique d'amidon, ayant un Dextrose-Equivalent ou D.E. (nom- 
30 bre de grammes de sucres reducteurs exprimes en dextrose pour 100 grammes de produit sec) egal & 12, 
commercial isee par la demanderesse sous la marque deposee GLUCIDEX® 12. 

Le xylitol employe dans chacun des echantillons a k e est obtenu par cristallisation dans I'eau et presente 
une richesse en xylitol minimale de 99 % en poids sur matieres seches. 

Les echantillons a^e sont prepares par introduction dans I'extrudeuse d'un melange pulverulent homo- 
35 gene de xylitol et de I'additif dans les proportions citees ci-dessus. L'extrudeuse utilisee est celle dont il a ete 
question plus haut, c'est-d-dire la "BC 82" de la Societe CLEXTRAL. 

La vitesse des vis est reglee de maniere telle que le debit de ('installation soit de 200 kg/heure et que le 
temps de passage de la matiere premiere dans ['installation soit de 30 s environ 

La temperature de consigne du systeme de chauffage est programmee k une valeur comprise entre 85 et 
40 1 10°C qui varie en fonction de la nature et de la quantite de I'additif. 

Pour les echantillons a k e, les temperatures choisies sont les suivantes : 

- echantillon a 90°C, 

- echantillon b ^ 92°C, 

- echantillon c = 93 0 C, 
45 - echantillon d =* 90°C, 

- echantillon e = 92°C. 

En sortie d'extrudeuse et apres refroidissement, les melanges coextrudes xylitol/additifs se presentent 
sous la forme de batonnets qui sont broyes k Taide d'un broyeur du type k marteaux. 

La fraction retenue est de granulomere superieure k 50 microns, plus generalement & 100 microns. 

50 

2. Tests 

pour chacun des echantillons a k n testes, on a selectionne une granulomere moy nne compris ntr 
400 et 900 microns. 

55 En ayant recours k la methode de CARR telle que decrite par CARR R.L. dans Chem. Eng. 72, n° 163, 

168 (1985) et Chem. Eng. 72, n° 2, 69-73 (1985), on mesure I'indice d'ecoulement et la densite des poudres 
a k n. L'appareil utilise pour ce test est celui connu sous la marque HOSOKAWA POWDER TESTER et fabri- 
quee par MICROMERITICS, Osaka (Japon). 
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On determine, de plus, la friability de certaines des compositions pulv&mlentes a £ m. Cette proprtete est 
caract6ris6e par fe pourcentage de particules n'ayant pas resists & un concassage dans un appareil appeiy 
friabilim6tre. En I'occurrence, on a utilise celui de marque ERWEKA TA. Cet appareil contient cinq billes d'acier 
identiques de 1,7 cm de diamStre et de 18,87 g chacune. On y introduit 15 g d'une fraction granulom6trique 
de 400 a 500 microns de la poudre testee et on met I'appareil en rotation £ 25 tours minutes pendant quinze 
minutes. On determine par pesee, & la fin du concassage, la proportion, exprim6e en pourcentage, que repr6- 
sente le r^sidu retenu par un tamis de largeur de maille de 351 microns; la valeur de la friability correspond 
au complement £ 100 g de cette derntere valeur. Plus le chiffre ainsi obtenu est grand, plus la friability est 
grande. 

Enfin, on determine par le test A d£fini plus haut la comprimability de ces 6chantillons. 
Les r6sultats de ces mesures de comprimability selon le test A ainsi que la granulomere moyenne, les 
indices d'6coulement et la friability des ychantillons testys, sont ryunis dans le tableau ci-aprys. 
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II r6sulte de ce tableau que la composition pulv6rulente conforme a Invention presente une comprimabilite 
ou resistance a recrasement nettement accrue, toujours supSrieure a 70 N. En comparison, I'echantillon f 
constitue par le XYLITOL DC de la Societe CULTOR et conforme a celui decrit et revendique dans la demande 
de brevet europeen n° 0 329 977, possede une comprimabilite seulement 6gale a 49 N, c'est-a-dire trois fois 
moindre que celle de I'echantillon a conforme a Invention (144 N). II en va de meme pour I'echantillon j corres- 
pondant au xylitol decrit dans la demande de brevet europeen n° 0 305 356. 

Ces differences extremement significatives montrent bien le caractere surprenant et inattendu des perfor- 
mances en compression de la composition pulv6rulente suivant I'invention. 

II faut egalement remarquer que la comprimabilite d'une composition formee d'un melange a sec 50/50 de 
xylitol et de sorbitol (echantillon i), c'est-a-dire r6pondant aux caracteristiques revendiquees dans la demande 
de brevet frangais n° 2.336.123 citee ci-dessus ne s'eieve qu'a une valeur de 65 N, nettement inferieure done 
aux 83 N, voire aux 144 N, des compositions suivant I'invention. Cet inconvenient s'ajoute au fait qu'une pro- 
portion de 50 % de sorbitol est tr£s importante et diminue d'autant la quantite de xylitol present. Finalement, 
cela ne permet pas de profiter au mieux des vertus du xylitol a la consommation. 

Le tableau montre egalement que la composition pulv6rulente suivant 1'invention possede avantageuse- 
ment des caracteristiques de friabilite ameiiorees par rapport a celles des poudres de Tart anterieur et des pou- 
dres comparatives. 

De fa$on a illustrer mieux encore Amelioration des performances en compression directe des composi- 
tions suivant I'invention par rapport a celles des compositions de I'art anterieur, on a represente sur la figure 
2 en annexe, pour chacun des echantillons a, c, f, g, h, i, k, m, un graphe donnant revolution de la comprimabilite 
en N en fonction de la densite ou masse volumique apparente des comprimes en g/ml. 

Les comprimes de densites differentes sontfabriques de la meme fa?on que celle decrrte ci-dessus a I'aide 
d'une presse alternative AM. FROGERAIS. C'est en faisant varier la quantite en poids de poudre utilis6e pour 
preparer un comprime que I'on obtient differentes densites de comprimes. Plus cette quantite augmente, plus 
la densite du comprime et la force de compression pour obtenir un comprime aux dimensions donn6es crois- 
sent. 

On peut constater au vu de cette figure 2 que la comprimabilite des compositions a et c de I'invention est 
toujours nettement superieure a celle des compositions f, g, h, i, j de I'art anterieur et des compositions compa- 
ratives k, m, quelle que soit la densite des comprimes. 

Cette figure 2 montre notamment que les echantillons a etc de I'invention dont les proportions respectives 
en xylitol/sorbitol sont de 90/10 et 98/2, ont de meilleures aptitudes a la compression que le xylitol cristallise 
extrude (echantillon g) et que le xylitol cristallise dans I'eau (echantillon h). 

Si I'on compare les courbes caracteristiques des echantillons a et f, c'est-a-dire correspondent respecti- 
vement a la composition suivant I'invention xylitol/sorbitol coextrudes 90/10 et a la composition de XYLITOL 
DC de la Societe CULTOR : Xylitol/Sorbitol 98/2 (sorbitol ajoute sous forme de sirop aqueux a la poudre de 
xylitol) conforme a la demande de brevet Ep 329 977, la nette supehorite en compression de la composition 
suivant I'invention est manifeste quelle que soit la densite du comprime. 

Rien ne pouvait laisser prevoir un tel gain au niveau des performances, sachant que I'on emploie dans les 
deux cas le sorbitol en association avec le xylitol. 

En ce qui concerne les melanges xylitol/sorbitol non extrudes dans les proportions 50/50 (echantillon i) 
conforme a la demande de brevet FR 2.336.123 et 90/10 (echantillon k comparatif), l'6cart existant entre la 
courbe a et les courbes i et k montre une nouvelle fois le caractere tres avantageux des compositions suivant 
('invention. Meme pour I'echantillon k equivalent sur le plan des proportions ponderales xylitol/sorbitol a l'6chan- 
tillon a de I'invention, la superiorite en compression de ce dernier ressort clairement de I'observation des cour- 
bes a et k. 

L'echantillon comparatif m forme de 90 % de xylitol, et de 10 % de sorbitol extrudes separement donne 
une courbe m qui traduit la moindre comprimabilite de cet echantillon par rapport aux echantillons a a c de 
I'invention. Le simple melange de xylitol et de sorbitol extrudes separement ne permet pas d'ameiiorer la 
comprimabilite. Par consequent, meme si cette solution avait ete d6crite dans I'art anterieur, elle n'aurait cer- 
tamement pas incite I'homme du metier a recourir a ('extrusion et encore moins a la coextrusion pour conf6rer 
une comprimabilite satisfaisante au xylitol. La demarche de la demanderesse pour parvenir a I'invention n'en 
est done que plus meritoire. 

EXEMPLE RELATIF A L'UTILISATION PANS LES CONFISERIES DU TYPE CHEWING-GUM 

Dans cet exemple, on a voulu comparer la durete et les qualites organoleptiques de chewing-gums sans 
sucre prepares, d'une part a I'aide de I'echantillon g de xylitol pulverulent connu (cristallise dans I'eau), et 
d'autre part a I'aide de la composition pulv6rulente a conforme a I'invention. 
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Les granulomeres des deux poudres a et g sont identiques. Elles ne contiennent pas de particules de 
taille superieure & 160 micrometres. 

Composition des chewing-gums 

- Gomme base 33 % en poids 

(gomme base 34/42 de la Societe DREYFUS) 

- Charge edulcorante 65 % en poids 

- Lecithine 0,5 % en poids 

(Mc Thin AF1 de la Societe LUCAS MEYER) 

- Arome menthe 1 * 5 % en P°i<*s 

Mode operatoire 

. Prechauffer la gomme base vers 40 - 50°C et I'introduire dans le petrin. Petrir 2 minutes 
. Ajouter la moitie de la charge edulcorante pulverulente et I'arome et petrir 3 minutes 
. Ajouter la lecithine et petrir 1 minute 

. Ajouter le reste de la charge edulcorante, puis petrir 4 minutes 
Resultats 

On a mesure par penetrometrie, & I'aide d'un appareil du type INSTRON, les duretes des chewing-gums 
& differentes temperatures apres un delai donne de stockage posterieurement ^ la fabrication, et apres diffe- 
rentes durees de stockage & une temperature de 20°C. 

Les resultats sont donnes dans le tableau ci-apres. 

Conditions de Chewing-gum prepare Chewing-gum prepare 

mesure avec 1 ' echantillon avec 1 ' echantillon 

g a conforme a 

1 ' invention 

45-C 1,82 3 f 00 

35 # C 6 f 57 8,82 

24"C 20,54 24,96 

apres 1 j a 20'C 23,65 26,60 

apres 15 j a 20*C 25,67 30,05 

II ressort clairement de ce tableau que la composition a suivant I' invention confere au chewing-gum une 
durete & chaud superieure & celle obtenue avec Techantillon g de Tart anterieur. 

Les chewing-gums comprenant I'echantillon a suivant rinvention peuvent done etre fabriques beaucoup 
plus facilement. La machinable de la masse travaillee est nettement amelioree et les problemes de collage 
aux equipements sont ainsi supprimes. 

S'agissant de la durete A "froid" (20°C), les chewing-gums avec Techantillon a ont egalement une durete 
superieure a celle des chewing-gums prepares avec rechantillon g, tout en restant dans des limites accepta- 
bles. 
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On constate egalement que la durete de ces deux types de chewing-gums evolue sensiblement de ta meme 
fagon, au cours du stockage a cette temperature de 20°C. 

En ce qui concerne I'aspect et la structure des chewing-gums obtenus, on observe que les chewing-gums 
prepares avec I'echantillon a ont I'avantage d'avoir une structure plus homogene, plus liee et d'etre par ailleurs 
plus blancs que ceux prepares avec I'echantillon g de Tart anterieur. 

Enfin, sur le plan organoleptique, les chewing-gums du type a et ceux du type g sont comparables. On 
note toutefois un effet sucrant se prolongeant plus longtemps pour le chewing-gum du type a. 

Les avantages de I'emploi de la composition pulverulente suivant ('invention ressortent done clairement 
de I'exemple ci-dessus. 

Comme il va de soi et comme il resulte deja de ce qui precede, Tinvention ne se limite nullement a ceux 
de ses modes duplication et de realisation qui ont ete plus specialement envisages; eile en embrasse, au 
contraire, toutes les variantes. 



Revendications 

1. Composition pulverulente directement compressible a base de xylitol, caracterisee en ce qu'elle presente 
une comprimabilite, determinee dans un test A, superieure a 70 N, de preference a 80 N. 

2. Composition selon la revendication 1, caracterisee en ce que la proportion en xylitol est superieure ou 
egale a 60 % en poids et de preference a 80 % en poids. 

3. Composition selon la revendication 1 ou la revendication 2, caracterisee en ce qu'elle comprend au moins 
un additif choisi parmi les saccharides, oligosaccharides et polysaccharides et leurs correspondants 
hydrogens. 

4. Composition selon la revendication 3, caracterisee en ce que I'additif est choisi parmi les sucres, les sirops 
de glucose, les maltodextrines et leurs dtrivts hydrogtnes. 

5. Composition selon la revendication 4, caracterisee en ce que I'additif est choisi dans le groupe comprenant 
le sorbitol, le mannitol, le maltitol, les maltodextrines. 

6. Procede de fabrication de la composition pulverulente directement compressible selon I'une quelconque 
des revendications 1 a 5, caracterise en ce que I'on soumet une matiere premiere essentiellement cons- 
titute de xylitol, e'est-a-dire present dans une quantity superieure ou 6gale a 60 %, et de preference a 80 
%, et d'au moins un additif, a un traitement d'extrusion comprenant une zone de traitement thermique et 
au moins une filiere d'extrusion, le debit d'al indentation de 1'installation en matiere premiere ainsi que les 
parametres du traitement d'extrusion, a savoir la temperature regnant a I'interieur de la zone de traitement 
thermique, le diametre de la filiere d'extrusion et la vitesse d'entrainement de la matiere premiere a I'inte- 
neur de la zone de traitement thermique etant selectionnes de fa$on telle qu'a la sortie de la filiere et avant 
sa sortie de cette derniere, le melange xylitol/additif soit partiellement fondu. 

7. Procede selon la revendication 6, caracterise en ce que ('installation est du type bi-vis comportant au moins 
une filiere d'extrusion, les parametres du traitement d'extrusion etant selectionnes de fa?on telle que la 
matiere premiere se trouve a une temperature comprise entre 75 et 1 10°C a I'inteneurde la filiere et avant 
la sortie de ladite matiere premiere de cette derniere. 

8. Procede selon Tune des revendications 6 et 7 dans lequel la composition pulverulente comporte un additif 
constitue par du sorbitol, caracterise en ce que la temperature de la matiere premiere a I'interieur de la 
filiere et avant sa sortie de cette derniere, est, de preference, comprise entre 80 et 105°C. 

9. Utilisation de la composition pulverulente selon I'une quelconque des revendications 1 a 5 a titre d'agent 
de charge edulcorante dans des comprimes ou dans des articles de confiserie, notamment du typ che- 
wing-gum. 

10. Comprimes ou articles de confiserie, notamment du type chewing-gum, caracterises en ce que leur charge 
edulcorante est constitute, au moins en partie, par la composition pulverulente selon I'une quelconque 
des revendications 1 a 5. 
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